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Bai mo dau 


_ GIO THIEU MOT SO DUNG CU, THIET BI 
THi NGHIEM VA KY THUAT PHONG THI NGHIEM 


1. MOT SO THIET BI, DUNG CU THI NGHIEM THONG DUNG 


1.1. CAC THIET BI VA CACH SU DUNG 

Cac thiét bi thi nghiém thuong rat dat tién so voi dung cu thuy tinh. Chinh vi vay 
kéo dai thoi gian sir dung thiét bi 1A m6t yéu cau cap thiét. Dé thy hién duge diéu 
nay, sinh vién can phai biét dugc mét sé thiét bi co ban cé thé gap trong hoc phan 
thyc tap H6a Hitu Co I nhu: c4n, ti say, bép céch thiy, may bom loc rut dp suat 
kém. Quan trong nhat 1a sinh vién phai tim hiéu that ky cach sir dung cdc thiét bi 
nay da duoc trinh bay dudi day. 


1.1.1. CAN HIEN SO 

Céng dung va cau tao : Hién nay, cdc phong thi nghiém thudng trang bi cac loai 
can hién sé (hinh 1) thay thé cho cac loai c4n co hoc. Uu diém ctia can hién sé 1a 
gitp can rat nhanh ma két qua lai kha chinh xac. 


Can cau tao gom cac b6 phan chinh sau : 
- Dia can 
- Mat hién sé 
- Cac phim diéu chinh 
- Nim diéu chinh can bang 
- Qua can chuan 


Can hién sé thuong duoc chia 1am hai loai loai : can ky thuat va can phan tich. 


Can ky thuat Can phan tich 


Hinh 1 : CAn hién sé 
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Cach str dung can ky thuat 
Dé sir dung can hién s6, thyc hién theo quy trinh nhu sau 


Buéc 1: Diéu chinh sw thang bang cia can 

Truéc khi cAn hay sau m6t loat cdc phép cAn lién tuc can kiém tra lai su thing bang 
cla can dya vao vi tri cua bot khéng khi. Ding nim diéu chinh thang bang 6 cac 
goc cfn diéu chinh sao cho bot khéng khi nam giita vong tron. 

Sau khi diéu chinh xong, khéng xé dich, di chuyén cn. 


Buéc 2 : Chinh can bang qua cn chuan 

An nut ON dé khoi dong can 

An tiép nit ON Ian nita dé vao ché d6 chinh can. Khi d6 trén man hinh sé hién ra 
dong chit CAL. Sau d6 man hinh sé hign ra -C- va khéi luong qua can chuan 200g. 
Dat qua can chuan lén dia can roi 4n ON m6t lan nia. Khi man hinh hién ra dung 
sO cua qua c4n chuan va 6n dinh khéng thay déi thi thao tac chinh can da hoan tat. 


Buéc 3 : Chinh don vi do luong 

M6ét sé loai cAn c6 nhiéu don vi do luong khac nhau. Ta can kiém tra va chon don 
vi thich hop truoc khi can. 

An nit ON cho dén khi trén man hinh hién ra dong chir UNITS sau d6 an nit OFF 
dé chon don vj do 14 gam. Sau d6 an nit ON 1an nira. 


Buéoc 4 : Thao tac can mét lugng héda chat 

Dat 1 to giay loc 1én dia can, an nit ON/ZERO hoac TARE dé trir bi. 

Ding mudng miic héa chat va can than d6 lén to gidy loc tir tir cho dén khi man 
hinh hién ding con s6 can can. 

Nhe nhang nhac to giay loc ra khoi dia cn. 

Tét nhat la can héa chat bang becher vi c6 nhiéu logi héa chat an thing gidy loc 
va c6 thé lam hw can. 


Mot sé diém lwu y khi sir dung can 

- Néu cn da duge chinh réi thi khong can phai chinh lai. 

- Khong dugc dat truc tiép hoa chat lén dia cin ma phai dat trén mét to gidy loc 
sach hay mat kinh dong ho, becher... 

- Truoc khi can phai kiém tra trang thai cn bang cua cAn, kiém tra don vi can. 

- Khéng duoc can vat cé khéi luong nang hon so voi khéi luong qui dinh cua can. 

- Sau khi can xong phai nhe nhang lau sach dia can va ban can. 


- Khong duge ty tay lén can hay ty y di chuyén can. 
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1.1.2. TU SAY 
Tu say (Hinh 2) diing dé say khé cac dung cu thuy tinh va cac loai hoa chat khong 
an mon o nhiét d6 thich hop. Thong thuong tu say co the dat nhiét d6 toi da 250 °C. 


Hinh 2 : Ti say 


Cach sir dung tii say: 

Dé sir dung tu say can tudn theo cdc bude tht tu sau : 

Buéc 1 : Kiém tra va don vé sinh ta say. 

Bude 2 : Phai diéu chinh nhiét d6 thich hop trudéc khi dat vat can say vao tu say. 


Cac diéu luu ¥ khi str dung tii sdy : 

- Khong duge say cdc dung cy thuy tinh chinh xdc ding dé do thé tich nhu pipet, 
buret, binh dinh mic... 

- Khong duge say cdc vat dé chay, cdc héa chat gay an mon, 

- Khéng dugc thuc hién phan tmg trong ti say. 


1.1.3. BEP CACH THUY 

Bép cach thuy (hinh 3) ding dé dun trong khoang nhiét d6 trén nhiét do phong dén 
khoang 90 °C. Bép cach thuy thuong khong lam boc chay dung méi hitu co va 
thuong khéng lam phan huy cdc hop chat duge ly trich nén rat thich hop ding dé 
cé can cdc dich trich bang dung méi hitu co hoac tién hanh phan tng. 
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Hinh 3 : Bép cach thity 


Cach str dung bép cach thiiy: 

Dé sir dung bép cach thuy can tuan theo céc buéc thir ty sau : 

Bude 1 : Kiém tra va dé nude vao bén dén ngang vach qui dinh 

Buée 2 : An nit ON/OFF dé khoi dong. 

Buéc 3 : An va gift nit SET dong thoi xoay nim diéu chinh nhiét d6 dé cai dat 
nhiét d6 thich hop. Tha tay ra, man hinh sé hién thi nhiét d6 thuc té cua nude trong 
bon. Dén HEAT sé chay sdng bdo hiéu b6én dang duge gia nhiét dén nhiét d6 cai 
dat. 

Buéc 4 : Cho dén lic nhiét d6 dat dén nhiét d6 cai dat va 6n dinh sau vai phit, dat 
éng nghiém hay erlen c6 chtra hoa chat thuc hién phan img vao bén ngam tur 5 dén 
10 phit dé dat dén nhiét dé thich hop. Sau do d6 nhanh cdc hoa chat vao nhau dé 
thuc hién phan tng, ... 


1.2. DUNG CU THUY TINH 


Dung cu thuy tinh ding trong phong thi nghiém hoa hoc thudng rat da dang. C6 thé 
tam chia ra thanh ba loai chinh nhu sau (hinh 5): 


- Dung cy thuy tinh khéng chia d6 nhu : éng nghiém, binh tam gidc, becher (céc cé 
mo), binh cau, binh long, pheu thu tinh, chau thuy tinh,... 


- Dung cu thiy tinh cé chia d6 nhu: pipet, buret, 6ng dong, binh dinh mu... 
- Dung cu thiy tinh chuyén ding trong cdc hé chung cat, trong cdc hé thong phan 


img ding dé thyc hién cac phan ung diéu ché hay tach chiét cdc chat, cdc dung cu 
thuy tinh trong cac hé thong phan tich dac biét... 
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1.2.1. DUNG CU THUY TINH KHONG CHIA DO 


ONG NGHIEM : Thuong dé thuc hién cac phan tng dinh tinh hoa chat. Luong 
hoa chat phan tng khéng duge chira qua 1/4 thé tich cua 6ng nghiém. Ong nghiém 
duoc git bang kep 6ng nghiém khi tién hanh khao sat phan tng va khi phan tng 
xong thudng duge dat trén cdc gid éng nghiém. 


Khi dun 6ng nghi¢m can ho déu éng nghigém trudéc khi dun tap trung vao phan day 
dé khéng lam bé éng. Khi dun, tuyét d6éi khong duoc hudng miéng 6ng nghiém vé 
phia c6 ngudi vi sé gay nguy hiém. 


C6 thé lac nhe éng nghi¢ém dé tron déu héa chat chira trong éng nghiém, khong 
dugc dung ngon tay dé bit migng éng nghi¢m ma lac vi c6 thé 1am nhiém ban hoa 
chat trong éng nghiém va hoa chat c6 thé gay tac hai déi véi da tay. 


ERLEN (BINH TAM GIAC) : ding dé dung hoa chat, thuong ding trong phép 
chuan dé dung dich. M6t s6 loai binh tam gidc c6 cé nhém ding trong cdc hé chung 
cat va hé thong phan ung. 


BECHER (COC THUY TINH) : thudng cé mo dé dé r6t héa chat. Ding dé dung 
hoéa chat hoac cé dung dich, ... 


BINH CU : c6 hai loai day tron va day bang, ding dé dung héa chat, ding trong 
cac hé chung cat hay dung hé phan ung. 


Ca bén loai dung cy trén déu c6 thé c6 khac cdc vach chia thé tich nhung cac vach 
chia nay chi dung dé udc lugng thé tich cua dung dich chtra trong binh cht khong 
ding chung dé do thé tich chinh xac duoc. 


Ngoi ra, b6n dung cu nay c6 thé duoc gia nhiét bang c4ch dun trén bép cach thuy, 
bép cach cat hay trén ludi amian. Diéu can luu ¥ truéc khi dun 1a phai xem trén cdc 
dung cu nay cé ky hiéu cho phép gia nhiét hay khéng. Théng thuong déi vi cdc 
dung cu thuy tinh cé thé dun nau duoc 6 nhiét d6 cao, nguoi ta thuong ky hiéu 
bang mot hinh cht nhat mau trang in trén cdc dung cu do. 


BINH LONG : dimg dé chiét tach hén hgp dung dich cdc héa chat long khéng hda 

tan vao nhau. Dung dich co ty trong nho sé nam phia trén va dung dich cé ty trong 

lon nam phia duoi. 

PHEU THUY TINH : Ding dé r6t va loc chat long. 

1.2.2. CAC DUNG CU THUY TINH CO CHIA DO 

PIPET : 1a loai dung cu thty tinh ding dé hut mét lugng dung dich chinh xac. C6 
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cac loai pipet sau day ; 
- Pipet hai vach : 1a loai pipet c6 khac hai vach dinh mic trén va duoi. Thé tich 
dung dich nam trong hai vach nay chinh 1a thé tich cua pipet. 


- Pipet mét vach : chi c6 khac mét vach trén : thé tich ké tir vach trén tro xu6ng 1a 
thé tich do cua pipet. 


- Pipet chia dé : trén than pipet c6 cdc vach chia d6 tuong tg voi cdc thé tich xdc 
dinh khac nhau. 


Vé hinh dang, pipet cé loai thang (dang suén) hay bau (dang co bau tron)... 


Cach sw dung pipet (hinh 4) : Nhung dau dudi cua pipet vao chat long can hit, 
ding bép cao su gan vao dau trén cua pipet dé hit chat long 1én qua vach dinh muc 
0. Sau do ding ngon tay tro bit kin dau trén cua pipet dé gitt chat long khong chay 
ra khoi pipet. Nhac pipet ra khoi chat long va dat ngang tam mat roi nhac nhe ngén 
tay tro cho chat long chay xu6ng ting giot mét cho dén khi mat 16m ctia chat long 
khéng mau tring v6i vach chia d6 0. Chuyén pipet vao bén trong binh dung héa 
chat roi cham nhe dau pipet vao thanh binh. Nhac ng6n tay cho dung dich trong 
pipet chay xudng dung thé tich can lay réi bit chat dau pipet lai. D6i vdi loai pipet 1 
vach thi sau khi chat long trong pipet di ngung khéng chay xu6ng nita thi ta mdi 
nhac pipet ra. 


Luu ¥ la khéng dugc thoi giot chat long cudi cling con bém trong dau pipet vi khi 
ché tao pipet nguoi ta da khong tinh dén thé tich cua stot chat long nay. 


Create 
suction by 
squeezing 

bulb. | 


index finger. 


Drain treely = 


| amount 


Hinh 4 : Cach sir dung pipet 
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BURET : la dung cy do thé tich dung dich mot cach chinh xac va dugc ding trong 
phép chuan do. Trén than buret cé khac cac vach chia d6. Phia dui buret c6 khéa. 
Thuong buret dugc gift co dinh trén gia buret. 


C4ch sir dung buret : Diing becher hay phéu thuy tinh dé rot dung dich vao trong 
buret, khi r6t nén rét thira dé mtrc dung dich nam phia trén vach 0 cua buret. Mo 
khéa that nhanh dé dudi hét khoang khong khi nam 6 phan dudi cua buret. Sau d6 
chinh mu dung dich vé ding vach s6 0 cua buret. Trong qua trinh chuan d6, mo 
khéa buret bang tay trai, kh6ng duge ding tay phai dé mo khéda buret vi trong khi 
van khoa cé thé nam kéo khéa buret tuét ra khdi than buret. Truéc khi sit dung nén 
b6i mét it silicon hay vazolin vao khéa cho tron dé dé thao tac. 


Khi str dung xong buret, phai xa hét hda chat trong buret ra réi trang lai bang nude 
cat nhiéu lan cho sach. Sau do cé thé tp ngugc buret lai cho khé hay d6 day nudc 
cat vao buret. 


ONG PONG : 1a dung cu dung dé do thé tich voi nhing gia tri lon. Tuy nhién éng 
dong khéng duoc dting dé do chinh xc cac thé tich. 


BINH DINH MUC (FIOL) : la dung cy dung dé pha chinh xdc nhiing dung dich 
cé nong d6 xac dinh hay ding dé dong thé tich that chinh xac cua mot chat long. 


C4ch sir dung binh dinh mire dé pha mét dung dich c6 néng d6 xc dinh : Can 
chinh xdc luong chat tan can pha hay hit chinh xdc thé tich dung dich can pha 
lodng réi cho vao binh dinh mirc. Thém dung méi dén nira binh. Day nap roi lac 
déu dé tron cho tan han. Sau do tiép tuc thém dung méi dén gan vach dinh mire. 
Cuéi cing, ding pipet hay binh nho giot can than thém timg giot dung mdi cho dén 
khi bé mat 16m cua chat long khéng mau tring vach dinh mic. Day kin binh dinh 
mirc réi déc ngugc vai lan dé tron déu. 


Luu ¥ : Cac dung cy thuy tinh ding dé do thé tich chinh xdc khOng nén say trong tu 
say 6 nhiét dé cao vi cé thé lam sai Iéch thé tich cua chting. Nén st dung cac dung 
cu nay 6 dung nhiét do qui dinh cé ghi trén chung. 


1.2.3. CAC DUNG CU THUY TINH CHUYEN DUNG 


ONG SINH HAN : la dung cu thuy tinh dé lam lanh hoac ngung hoi trong hé 
thong chung cat. Vé hinh dang, éng sinh han cé nhiéu loai nhu : thang, bau, xoan, 
hai Idp,... Vé céng dung, Ong sinh han cé thé sinh han bang nudc hoac khéng khi 
tuy theo héa chat sir dung. 


BINH KIPP : 1a dung cu ding dé diéu ché mét thé tich nhé chat khi trong phong 
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thi nghiém. 


CAC Cc O NOT: ding dé két ndi cdc dung cy thiy tinh trong hé thong phan (mg nhu 
binh cau hay binh tam giac... 


COT VIGREUX : ding dé tach cac cau ti cé nhiét d6 s6i khdc nhau ra khéi mot 
hon hop bang qua trinh chung cat. 


Ong nghiém 


Binh cau Binh long Phéu thuy tinh 
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(( RAREST 8 em me 
: Veedta a alboeke  owsen mt on mueopray 15 1M) t) UE WED MLA Abba baa 


Ong dong Buret Binh dinh mirc 
Ong sinh han Cot vigreux Cé néi 


Hinh 5: Cac dung cu thuy tinh thong dung 
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2. MOT SO KY THUAT PHONG THI NGHIEM 
2.1. LOC DUOI AP SUAT KEM 


Loc nham tach cdc chat ran ra khoi chat long. Dé qué trinh loc xay ra nhanh chong, 
nguoi ta tién hanh loc dudi ap suat kém. 


Buchner funnel, with 
<——_ circle of filter paper 


+ rubber gasket 


clamp 
vacuum 
tubing 
stand —, to vacuum 
ee source 


4 Buchner flask 


Hinh 6 : Hé thong loc du6i ap suat kém 


Cach si dung hé thong loc ap suat kém 


Tién hanh thao tac theo cdc budc sau : 

Budc 1 : Mo may bom 

Budc 2 : N6i 6ng rit hoi voi binh loc dp suat kém. 

Budoc 3 : Khéa “khéa théng hov’”. 

Sau khi loc xong, tién hanh nguogc lai cdc buéc trén tir bude 3 dén bude 1 réi mdi 
tat may bom sau cing dé tranh nudéc hay dau may tran vao binh loc 1am hu dung 
dich loc. 
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2.2. KET TINH LAI 


Phuong phap két tinh 14 mét phuong ph4p quan trong ding dé tinh ché chat ran, 
da trén dO hoa tan cua no trong dung mdi hodc h¢ dung mdi thich hop. Dau tién 
dun séi hda tan chat ran, ké dé loc néng (hinh 7) dé loai bo nhimg tap chat khong 
hoa tan. Sau ctng lam lanh dung dich, chat ran sé két tinh. Khi loc néng can xép 
giay loc cé nhiéu ranh (hinh 8). 


Dung mdi thich hop phai hoa tan tot hop chat ran can tinh ché khi dun sdi, it hda 
tan no khi lam lanh va théa cdc diéu kién nhu: khéng phan tg voi chat can tinh 
ché & nhiét d6 thudng hay nhiét d6 sdi, khong hay it hda tan tap chat, dé bay hoi ra 
khoi bé mat hop chat khi lam khé (trong khéng khi hay ti say), it d6c va ré tién. 


Néu dung dich hoa tan cé mau, ta cé thé dung than hoat tinh (2-5% trong luong 
chat ran can tinh ché) dé loai tap chat c6 mau. 


Luu y : Khong dugc cho bét than vao dung dich lic dang si, vi bot than c6 chia 
nhting tam sdi nén cé the lam trao dung dich. Dun séi dung dich c6 bot than vai 
phuit r6i mdi loc noéng. 


hand protection 
essential 


stemless funnel 


hotplate 


filtrate refluxing (or water bath) 


gently 


Hinh 7 : Ky thuat loc néng 
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Hinh 8 : Cach xép gidy loc ding dé loc néng 
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2.3. DUN HOAN LUU 

Dun hoan luu nham cap nhiét cho phan img ma khéng 1am bay hoi tac chat. 

Hé thong dun hoan luu gom cac dung cu sau : 

- Binh chia tac chat thuong 1a binh cau hay, erlen. ; : 

- Ong sinh han duge dyng thang ding va cam vao binh chira dé tac chat khong thot 
ra ngoi duge (khac voi hé thong chung cat trong dé éng sinh han duoc dat nghiéng 


dé cho san pham chung cat chay ra ngoi éng). ; 
- B6 phan cap nhiét thuong ding 1a bép cach thuy, cach cdc hay bép dun binh cau. 


+— Nuocra 
Ong sinhhan WHW~_, 


«— Nuodc vao 


+«— Binhchua 


Bépdun WWW_, 


Hinh 9 : Hé thong dun hoan lwu 
Déi v6i cdc chat long cé nhiét dO sdi du6i va gan bang 80 °C nhu : dietil eter, 
aceton, cloroform, etanol, benzen... throng chung cat bang bép dun cach thuy Voi 
cdc chat long c6 nhiét dé sdi trén 80 °C nhu : isopropanol, acid acetic, toluen, 


acetat n-butil... thuong chung cat bang bép cach cat. 


Hién nay, vi¢c chung cat duoc thyc hién dé dang va rat an toan bang bép dun binh 
cau (chauffe ballon). 


2.4. CHUNG CAT DON 


Phuong phap chung cat don la m6t trong nhitng phuong phap dung dé tinh ché chat 
long c6 chia tap chat ran hodc cdc chat khé bay hoi. 


Hé thong chung cat don duoc rap nhu hinh 10. Trong chung cat don, chat long 
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duoc dun séi tao thanh hoi, hoi di qua éng sinh han (6ng hoan lu) ngung ty thanh 
chat long. Day 1a su chung cat thuan dong. 


Phuong phap nay ap dung cho cac chat long bén khi dun si 6 ap suat thuong. 
Thong thuong nhimg héa chat nay co nhiét d6 sdi thap ttr 40 - 160 °C. 


Hinh 10 : Hé théng chung cat don 


Néu khéng co bép dun binh cau viée cap nhiét duge thuc hién bang cach dun cach 
thay hay cach cat tuong tu o phan trén. 
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THUC TAP HOA HUU CO 
(Danh cho Khoa Hoa hoc) 


M6n hoc thuc tap héa hiru co gém cé cdc bai sau: 


Bai | 


Bai2 : 


Bai3 : 


Bai4 : 


Bais : 


Bai6 : 


Bai7 : 


Bas : 


Két tinh — Thang hoa 

Do diém nong chay 

Chung cat don — chung cat phan doan 
Tach h6n hop benzoic acid va acetanilide 
Sac ky cét 

Sac ky ban mong 

Ly trich casein tu stra 


Diéu ché xa phong tir m6 triru 
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Bai 1: 
KET TINH — THANG HOA 


1. KET TINH 


Két tinh la qua trinh tach chat ran hoa tan trong dung dich dudi dang tinh 
thé. Tinh thé 1a vat ran déng nhat co cac hinh dang khac nhau, gidi han boi cac mat 
phang. Tinh thé g6m ca phan tir chat ran va phan tir dung mdi, trong trudng hgp 
dung mi la nu6c thi duge goi 1a tinh thé ngam nuéc hay tinh thé hidrat. Tuy diéu 
kién thyc hién qua trinh két tinh ma tinh thé cé thé ngam s6 phan tir dung méi 
(hoac nudc) khac nhau. 


Trong cong nghiép, qua trinh két tinh duge img dung réng rai dé nhan 
dugc cac san pham dui dang sach. 


Phuong phap quan trong nhat dé tinh ché cdc chat ran 1a két tinh lai. Ta 
hoa tan dén mirc bao héa san pham thé trong mét dung mdi thich hop 6 nhiét dd 
cao, loc nong dung dich khdi cac thanh phan chwa hoa tan réi dé ngudi, va nhu thé 
la hop chat sé lai két tua ra, noi chung, duéi dang tinh khiét hon. 


Dung m6i dung trong qua trinh két tinh 1a nude, cdc dung méi hitu co nhu 
etanol, metanol, eter, cac loai ester, dung m6i hidrocarbon, cloroform, ... 


Trong diéu kién san xuat, qua trinh két tinh bao g6m cac giai doan: 
- Két tinh. 
- Tach tinh thé ra khdi dung dich con lai (duoc goi 1a dung dich cin hay nude 
cai). 
- Két tinh lai (néu can thiét) dé lam tang mire d6 tinh khiét cua san pham. 
- Rira va say khé tinh thé. 
- Kiém tra nhiét d6 nong chay cua san pham. 


2. THANG HOA 


Ap suat hoi cua cdc chat ran ciing tang lén theo nhiét dé. Ta co thé lam 
boc hoi nhiéu chat ran ma khéng can phai lam nong chay ching, va co thé ngung tu 
chung truc tiép dudi dang chat ran. Ta goi phuong phap do 1a thang hoa. 


Kha nang phan tir c6é thé chuyén tir trang thai ran sang hoi duge xac dinh 
bang d6 bén ctia luc tuong tac gitta cdc phan tir cla chat ran. Cau trac déi ximg c6 
su phan bé tuong déi déng dang hon cua ty trong dién tir va cO momen ludng cuc 
tuong déi nho so voi phan tir kém déi ximg. Vi tuong tac tinh dién 1a tuong tac 
gitra cac phan tir manh nhat trong manh lui tinh thé, cdc phan tir c6 momen luéng 
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cuc nhé sé co ap suat hoi cao hon. Sy thang hoa la tinh chat chung ctia cdc chat 
tuong déi khong phan cuc cé cau trac gan nhu déi ximg. Tuong tac Van Der Waals 
cling quan trong nhung kém hon lyc hut tinh dign. Tuong tac Van der Waals tang 
vé bién d6 voi sy tang khdi luong phan tir va cac phan tir 16n néu 1a déi ximg cing 
kh6ng thé thang hoa. 


Diém thing hoa 1a nhiét d6 ma 4p suat hoi cia chat ran bang ap suat bén 
ngoai (ap suat khi quyén). Tai nhiét d6 nay, nhitng tinh thé 6 phia trong ctia khdi 
chat cing boc hoi, vo ra va CO thé lam nhiém ban nhitng chat da duge thing hda. Vi 
thé nén ta thong tién hanh thing hoa & mét nhiét do thap hon diém thang hoa dé 
cho ap suat hoi van nhé hon ap suat bén ngoai. Noi chung, tac dung tach khong 
duoc cao déi véi nhing hén hop chat co ap suat hoi it chénh léch. 


M6t bé dung cy thing hoa don gian g6m mét chén str nhé va mét cai phéu 
dé up lén trén, dong kinh cla phéu 16n hon chén str mét chut. Ta nén ding bong 
gon cuéng lai trén phéu. Dé tranh cho chat due thang hoa lai bi roi tro lai chén st, 
ta lay m6t miéng giay loc tron duge duc thing 6 vai noi dé day chén sit. 


Dé tinh ché chat bang phuong phap thang hoa, chat c6 ap suat hoi tuong 
doi cao va chat phu c6 ap suat hoi thap hon. Néu cac chat va chat phu c6 cung ap 
suat hoi hay 4p suat hoi gan nhau thi nén ding phuong phap két tinh hay sac ky 
cot. 


' Nhiéu khi ta co thé thang hoa trong chan khong di voi nhimg chat co ap 
suat hoi qua cao nén khéng thé thang hoa hay thang hoa rat cham 6 ap suat khi 
quyén. 


Toc dé thang hoa ty 1é thuan voi ap suat hoi cua chat & nhiét d6 xac dinh, 
ty 1é voi dién tich bé mat cua chat bay hoi, véi nhiét d6 va ty 1é nghich voi ap suat 
trong binh. 

Su thang hoa chi xay ra trén bé mat chat nén phai nghién chat. Tang nhiét 


do lam tang toc do thang hoa nhung sé thu duge san pham cé tinh thé nho va 
thuong kem tinh khiét hon. 


So voi phuong phap két tinh, thang hoa nhiéu khi loi hon. _ Thuong thang 


hoa cho ta san pham rat sach va ta con cé thé thing hoa mét cach dé dang voi mét 
luong rat nho. 


17 


Thuc tép Hoa Hitu Co 1 


3. DUNG CU VA HOA CHAT 


Dung cu Hoa chat 
Becher 250 mL Acid benzoic lg 
Becher 100 mL Acetanilide lg 
Phéu dudi dai Acid salicylic 0.5 g 
Phéu dudi cut Anthraquinone 0.5 g 
Phéu Buchner Than hoat tinh 0.5 g 
Fiol 250 mL Bong gon 
Bép dién kin 
Dia thuy tinh 
Muong inox 
Chén sanh 
Thau nhua 
Kep + gid sat 
Giay loc 


4. CACH TIEN HANH 
Thi nghiém 1.1: Két tinh trong dung mi nuéc 


Hoa chat ding cho qua trinh két tinh trong nue: Acid benzoic (1 g) va 
Acetanilide (1 g) 


Cho chat can két tinh vao becher, thém mét luong toi thiéu nudc nong 
(50-70 mL), rdi dun sdi trén bép, ding diia thi tinh khuay déu dé cho chat hoa tan 
hét. Néu chat chua hoa tan hét, tiép tuc thém mét luong nho nude nong vao, dun 
soi va khuay déu cho hoa tan hét. 


Néu dung dich c6 chat ban hoae co mau thi phai loai di bang than hoat 
tinh (b6t than). Dé dung dich ngudi béi réi méi cho m6t it than hoat tinh vao, khuay 
déu, va dun s6i tro lai. (Cha y : khong duoc cho than hoat tinh vao dung dich qua 
nong, vi sé lam cho dung dich séi manh va trao ra khdi becher. Khong duge ding 
luong thtra than hoat tinh, vi b6t than sé hap thu m6t it san pham két tinh). 


Sau khi chat hoa tan hét hodc sau khi da cho than hoat tinh vao dung dich, 
tién hanh loc nong tir tir qua mét becher 250 mL bang phéu dudi cut cé chira giay 
loc da xép san. Vira loc tir tir va vira lam nong ca becher 250 mL. (Chu y : Trude 
khi tién hanh loc néng, phai tién hanh tham uét giay loc, phéu dudi cut, trong 
becher/erlen chia dich sau loc phai c6 san | it nude - dé tranh nut vo thay tinh khi 
dun truc tiép trén bép). 
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hand protection 
essential 


St dung becher 
250 mL sé dé 
thao tac hon 


stemless funnel 


hotplate 


filtrate refluxing (or water bath) 


gently 


Sau khi loc sau, dé yén cho ngudi dan va san pham sé két tinh. Khi nhiét 
do dung dich dat dén nhiét d6 phong thi tién hanh loc qua phéu dudi cut va giay loc 
(can trudc khoi lugng) dé thu lay san pham. Ban dau khéng nén cho toan bd chat 
ran lén trén giay loc, cé gang chi d6 phan dich nuéc vao phéu loc (dé qua trinh loc 
dién ra nhanh hon), dén khi gan hét dich nudc thi mdi cho toan b6 chat ran lén giay 
loc (co thé dung 1 it nuéc dé rang becher/erlen). 


Dé san pham khé ty nhién dudi dieu kign nhiét dO phong. Co thé sir dung 
giay loc dé ho tro lam kh6 san pham. Can va tinh hiéu suat. 


Thi nghiém 1.2: Tinh ché chat ran bang sy thang hoa 


Hoa chat ding cho qua trinh thing hoa: Acid salicylic (0.5 g) va 
Anthraquinone (0.5 g) 


Nghién nat chat ran can thing hoa bang céi chay, rdi cho vao chén sanh. 
Day chén sanh bang mét to giay loc (Chu y: Gidy loc co duong kinh 16n hon dudng 
kinh ctia chén sanh va c6 duc 16 nam gon trong “pham vi duong kinh cua chén 
sanh). Tiép theo, up phéu thiy tinh dudi dai 1én giay loc (bén trong phéu thuy tinh 
duge bit kin bang bong gon tai cuéng phéu). Sau cung, dun chen sanh cho dén khi 
thay xuat hién mét vai tinh thé bén trong phéu. Tat bép, dé yén cho hé théng ngudi, 
roi thu lay san pham. Cn va tinh hiéu suat. 


Luu y: acid salicylic rat dé thang hoa vi vay phai chinh nhigt do cua bép 6 
mire thap nhat (sé 1 hodc 2) va theo doi sat tién trinh. Anthraquinone thi nguge lai, 


rat khé thang hoa, vi vay co thé chinh nhiét d6 cao hon (s6 4 hoac 5). 
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Bong gon 


— Phéu thuy tinh 


Filter paper 


Hé thong thing hoa don gian 
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DO DIEM NONG CHAY 
1. DIEM NONG CHAY 


Diém nong chay cua hop chat duge dinh nghia 1a nhiét d6 ma tuong ran va 
tuwong long nong chay cua hop chat d6 6 trang thai can bang véi nhau. Cac hop chat 
tinh khiét cd mét diém nong chay ro va dut khoat, ta chi cd thé xac dinh chinh xac 
diém néng chay do (dén khoang 0,01 °C) bang cach xac dinh duong cong nong 
chay cua hop chat. 


Voi nhig phuong phap do diém nong chay don gian dugc mé ta sau day 
thuong ta quan sat duge mot khoang nong chay gitta mot vai phan mudi d6 dén 
m6t d6.M6t luong nho tap chat c6 thé ha thap diém néng chay rat lon, hon thé nira, 
ta con thay mot khoang nong chay lén hon (> 1°C). Nguoi ta con tan dung hign 
tuong nay dé kiém tra tinh déng nhat cua hai chat cd cung mot diém nong chay. 
Muén thé, ta nghién ky hai lugng nhu nhau cua hai chat dé voi nhau. Néu diém 
nong chay cua hén hop nay khong doi, ta cd mot chat dong nhat; néu diém nong 
chay dé bi ha thap, hai chat do 1a hai chat khac nhau. Trong truong hop nhting hop 
chat déng nhat, mac di ching khac nhau vé mat hoa hoc, ta van khéng thay diém 
nong chay bi ha thap. 


Chang han, chat ran A tinh khiét co diém nong chay tai Ta va chat ran B 
tinh khiét c6 diém nong chay tai Tp, con hon hop A-B (co ty 1¢ mol 60:40) c6 diém 
nong chay tai E (tuong ung Tz) duge goi la diém chay eutectic va hon hgp 6 ty 1é 
nay la hon hop eutectic. Diém chay eutectic chinh 1a diém nong chay cia hon hop 
hai chat ran A va B tuong tg voi mot ty 1é nhat dinh. 


Trong thyc nghiém, ngwoi ta ding diém chay hon hop dé tim chat. Chang 
han, mét chat ran chwa biét X tim thay co diém nong chay tai 134-135°C ma cé thé 
cho do 1a ure hay acid trans-cinnamic. Néu trén X voi ure va diém chay cia hon 
hop nay thap hon diém nong chay cua chat X thi ure duge xem 1a tap chat (ttre 1a 
chat X khéng phai 14 ure); con néu diém nong chay cua hén hop gidéng diém nong 
chay cua chat X thi chat X chinh 1a ure. 
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Dung dich long A + B 


: H Long +: 
Long + i Cc hat ranB 
Chat ran A : i 


; Chat ran jm + Chat ran B 


mol% A 100 80 60 40 20 0 
mol% B 0 20 40 60 80 100 


Nhiéu hop chat hitu co nong chay ‘trong khi chung phan huy ma bé ngoai 
ta thuong thay dugc qua su d6i mau ctia chat hay c6 khi bay lén. Nhin chung, diém 
phan huy nay khong r6, ngoai ra né con phy thudc vao toc d6 dun nong (dun nong 
nhanh : Diém phan huy cao 1én), do do ma kh6ng 1ap lai chinh xac duoc. Mot so 
hop chat khong co mét diém bién déi dic trung nao ma chi bi than héa khi ta dun 
nong ching. 


C6 mét sé trudng hop nhat dinh giita diém nong chay va cau trac phan tir 
cia mét hop chat. Ta co thé dy doan mot cach gan ding rang nhirng phan tir cd d6 
déi ximg cao hon cing cé diém nong chay cao hon. Thi dy nhu nhiing n-parafin c6 
diém nong chay cao hon nhimg parafin phan nhanh co cing s6 nguyén tir carbon 
trong phan tir. Trong céc déng phan lap thé voi nhau, hop chat trans thuong cé 
diém nong chay cao hon, vi du acid maleic c6 tne® = 130 °C, cdn acid fumaric C6 tne 
= 287 °C. 


D6 quan ty cla mt hop chat cang cao bao nhiéu, diém néng chay cang 


ting 1én bay nhiéu. So voi cac acid carboxilic, cac ester la nhimg hop chat khong cé 
kha nang tao lién két hidro nén co diém nong chay thap hon han. 
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2. DUNG CU VA HOA CHAT 


Dung cu H6a chat (nhiét d6 néng chay, °C) 
Ong nghiém lon @ 30 mm Naphthalene (80 °C) 
Nhiét ké 200 °C + nut cao su a-Napthol (96 °C) 
Kiéng thay tinh 10x10 cm Acetanilide (115 °C) 
Mung inox Benzamide (128 °C) 
Dén con Acid salicylic (159 °C) 
Kep + gia sat 
Kinh lup 
Ong mao quan 
Quet ga 


3. CACH TIEN HANH: 
Thi nghiém : Xac dinh nhiét d6 nong chay cua héa chat 


; Sinh vién str dung 4 mau héa chat ran duge chi dinh ttr cac mau do PTN 
chuan bi san dé tién hanh xac dinh nhiét d6 nong chay. 


Chat ran can xdc dinh nhiét do nong chay phai that kho va duge tan 
nhuyén trén miéng kiéng thiy tinh. An nhe phan dau ho cua éng mao quan vao 
khéi chat ran di duoc tan nhuyén sao cho chat trong éng dat duoc chiéu cao 
khoang 1-2 mm (cht y : Ong mao quan la mot 6ng thuy tinh co duwong kinh 1-2 
mm, dai 80-120 mm, mot dau dé he va dau con lai duge han kin bang dén cén). 
Moi lan lay chat ran chi sw dung m6t long rat nhé (co hat gao/com). 


Dung dung 6 éng mao quan lén sao cho dau han kin 6 phia dui, g6 nhe o éng 
mao quan dé chat ran tudt xu6ng phan dau han kin (Chu y : Ong mao quan dé v6, 
dé gay dirt tay). 


Budc 6ng mao quan vao nhiét ké sao cho phan chat ran trong éng mao 
quan nam ngang voi bau thiy ngan cua nhi¢t ké. Cho nhiét ké vao 6ng nghi¢m co 
chua san dau parafin sao cho bau thiy ngan ngap dudi dau. Dung den con dé dun 
nong 6ng nghi¢m va quan sat su nong chay cua chat ran trong 6ng mao quan (Chu 
y : Khong dé cho dau parafin. Néu chat long trong éng nghiém si thi phai nging 
tién hanh va doi ngudi thi moi tiép tuc tro lai). Ghi nhan nhi¢t do khi chat ran bat 
dau nong chay va khi chat ran chay hon ton. 


Tat dén con, lay nhiét ké ra va doi ngudi rdi lap lai hé thong dé do nhiét 46 
nong chay lan thir hai, roi lan thu ba. 


Bao cao két qua xac dinh nhiét d6 nong chay cua cac chat. 
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oy Day cao su 


_-+ Man chat 


Hé thong do nhiét d6 néng chay don gian 


24 


Thuc tép Hoa Hitu Co 1 


QUA TRINH CHUNG CAT DON —- PHAN DOAN 
1. CHUNG CAT 


Chung cat 1a phuong phap tach hon hgp chat long (cing nhu hén hop khi 
da héa long) thanh nhitng cau tu riéng biét, dya trén dO bay hoi khac nhau cua cac 
cau tir trong hon hop. 


Qua trinh chung cat bat dau voi viéc san xuat ruou tir thé ky XI. Ngay nay 
duge ung dung rong rai dé tach cac hén hop : 

- Dau m6, tai nguyén duge khai thac & dang long. 

- Khong khi hoa long duoc chung cat 6 nhiét dé -190°C dé san xuat khi oxi 
va nito. 

- Qua trinh tong hop hitu co thuong cho san pham 6 dang hon hop chat 
long, nhu viéc san xuat metanol, etilen, propilen, buatdien, . 

- Cong nghé sinh hoc thuéng cho san pham 1a hén hop chat long nhu alcol 
etil — nuoc tir qua trinh lén men. 


Ching ta can phan biét cdc loai phuong phap chung cat di duge ap dung 
trong qua trinh tach hon hop chat long nhu sau : 
- Chung cat don. 
- Chung cat phan doan. 
- Chung cat 16i cu6n hoi nuéc. 
- Chung cat dang phi. 
- Chung — chiét. 


Qua trinh chung cat duoc thyc hién trong ving chuyén pha long — hoi, tire 
la co sy thuan nghich gitra qua trinh bay hoi va qua trinh ngung tu. Cac qua trinh 
thuy luc, truyén nhiét va khuyet tan co vai tro quan trong trong su chung cat. 


: Ap suat hoi cua mét chat long tang manh voi nhiét dd. Khi ap suat hoi do 
bang ap suat bén ngoai thi chat long soi. Phuong trinh Clausius — Clapeyron mé ta 
su phu thudc cua ap suat hoi vao nhiét d6 nhu sau : 


Vv 


ar RT? 


dinp_ L 


Trong do : p — ap suat hoi 
Ly — nhiét béc hoi phan tir gam 
T — nhiét d6 tuyét déi 
R — hang s6 khi ly tuong 
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L 
Sau khi tich phan, tac6: In p=-—++C 
RT 


Trong d6 L, duge gid thiét la khong phy thudc vao nhiét do. 
1.1. Chung cat don: 


Ta tién hanh chung cat mét cach hop ly hon ca khi nhigt dO sdi 6 vao 
khoang tir 40°C dén 150°C, vi trén 150°C nhiéu truong hop chat hiu co da bi phan 
huy m6t cach ré rét va khong thé tién hanh chung cat mot chat long co diém séi 
dui 40°C voi cac thiét bi thong dung. Vi thé, néu mot hop chat si trén 150°C dudi 
ap suat binh thuong thi ta sé tién hanh chung cat hop chat do dudi chan khéng 
(hoac ap suat thap). 


M6t so chat chi chiu duge tac dong nhigt rat thap, tuy diém s6i cua chang 
oO ap suat khi quyén van & duéi 150°C, nén ta van phai tién hanh chung cat 6 ap 
suat thap (nhu metil vinil ceton). 


Hinh trén m6 ta mot bo dung cu chung cat don c6 hodc khong c6 chan 
khong. 


‘ Khi lap rap dung cy chung chat, ta can chi y dén bau thuy ngan cua nhiét 
ke phai duge hoi chat chung cat bao quanh hoan toan, nghia la bau thuy ngan cua 
nhiét ké phai nam duodi mot ty cua nhanh co noi. 


Khi tién hanh chung cat, ta cn chat can chung cat trudc khi cho vao binh, 
dé sau khi chung cat xong co thé lap mét bang can doi vé khdi luong cho qua trinh 
chung cat v6i khéi luong cua cac phan doan chung cat, cua cin va voi tong sé hop 
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chat duoc str dung. 


Khi chung cat chan khong, trudc hét ta tao ra mire chan khéng can thiét, 
sau d6 moi dun nong binh. Khi két thic qua trinh chung cat, truéc hét phai bd 
nguOn cung cap nhiét, sau dé than trong huy bé chan khéng. 


; Dé tranh hién tuong sdi suc, ta cho vao binh chung cat mét it vién da bot. 
Néu phai tam ngung chung cat, ta phai cho thém da bot moi trudc khi bat dau 
chung cat tro lai. 


Binh thuong, ta chon toc d6 chung cat sao cho dé trong mét gidy khong cé 
qua tir 1 dén 2 giot duge cat ra va nho giot xudng. 


Ngay khi chung cat don thi vigc lap mot duong cong cho qua trinh sdi, titc 
la vé duong nhiét d6 thay doi voi lugng chat long duge chung cat ra (tinh bang ml) 


la mot diéu co ich. 


to A 


Dwéng cong cho qua trinh soi 


Néu cé mét hop chat tinh khiét, ta hing duge phan doan chinh BC tuong 
img voi nhiét d6 séi cua chat, nghia 14 nhiét do khong thay d6i trong suét qua trinh 
hing chat 6 phan doan BC. Binh thuong, cudi phan doan, nhiét d6 hoi tang lén mét 
chit (vao khoang 1 dén 2°C), vi luc dé hoi ctia chat c6 thé bi dun nong qua nhiét. 


Sau khi két thic qua trinh chung cat, ta cAn tat ca cdc phan doan va can 
con trong binh. 


1.2. Chung cat phan doan: 
Ta ap dung phuong phap chung cat phan doan khi qua trinh chung cat don 
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khéng dui dé tach hon hop ra voi nhau. Noi chung, ta phai tién hanh chung cat phan 
doan khi nao hiéu sé diém séi cua cac cau tir trong hén hop nho 50°C. 

Khi mét hén hop co hai cau tir voi néng d6 x; béc hoi, cau tir c6 diém séi 
thap hoi duge lam giau lén trong thé hoi thanh y; theo phuong trinh sau : 


Duong nhién, khi ngung tu hoan toan lép hoi nay thi nong do cla nd 
khong thay d6i, vi the ta co mot pha long moi ma nong do x2 = y; nhu sau: 


Néu ta cho chat long thu nhan dugc nhu trén béc hoi mot lan thir hai, lép 
hoi ma ta lai nhan dugc coé thanh phan y2 nhu sau : 


Qua do ta da dat duoc viéc nang tac dung tach lan ham sé mi. Qua trinh 
béc hoi va ngung tu theo cap sé nhan nay duge goi 1a sw tinh cat (hay qua trinh 
chung cat di chung cat lai), cd thé thuc hién duoc trong nhitng cot cat ma trong do 
hoi va chat long di chuyén ngugc chiéu voi nhau. Ta c6 thé hiéu qua trinh d6 mét 
cach dé dang nhat trong khi xét c6t cat voi nhing mam, ma trong dé mdi mam cat 
dugc xem nhu mét binh cat mdi. 
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+B 


i SIDI E DEDEDE DED 


iA 


—IVITIVIVI 
tet 


Cét cat Vigreux 


Ta dinh nghia don vi mam cua cét cat 1a mot dia ly trong (hay con duge 
goi la mot bac tach ly tuong) khi don vi do cho phep lam giau cau tu de bay hoi 
hon theo dung can bang nhiét dong hoc gitra chat long va hoi. 


; Sé miu trong phuong trinh cho ta sé dia ly thuyét can thiét dé tach mét hon 
hop gom hai cau tir va ta c6 the tinh dugc so dia dé bang cach gidi phuong trinh 
cho n voi thanh phan hon hop dugc cat da cho va thanh phan chat long da cat mong 
muon. 


Néu a = 1, phuong trinh trén 1a mét duong thang y = x di qua diém khong 
ctia toa dé va c6 hé sé géc bang 1. Néu a > 1, ta cd nhiing dudng cong ma dé cong 
cang lén hon néu a cang 1én hon, va nhiing dudng cong nay duoc goi 1a dudng 
cong can bang. 


Thuc tép Hoa Hitu Co 1 


Trong d6 thi trén, ta cd ba dung cong can bang tuong img voi ting gia tri 
clia a, ngoai ra con co thém dung cong hinh chit S nira. Ta thay rang tai giao diém 
cua duong cong nay voi dudng 45° (tuong ung o = 1) la diém khong thé tach hon 
hop bang phuong phap chung cat duge nita. Nhu vay, duong cong do 1a duong 
cong cia mét hon hop dang phi. 


Ta cé thé xac dinh bang phuong phap d6 thi nhiing thay déi néng do xuat 
hién trong khi chung cat phan doan theo phuong trinh véi duong cong can bang 
trong d6 thi x/y. Néu ta dé mét hén hop g6m hai cau tir co thanh phan trong thé 
long 1a x; béc hoi, ta thu duge mét lung hoi co thanh phan y; ma khi lam lanh 
chat long ngung tu cing cé thanh phan nhu vay (x2). 


Lai dé béc hoi mét lan nira, chat long ngung tu x2 cho ta mot luong hoi y2, 
va khi ngung tu lai cho ta mét chat long mdi cé thanh phan x3. Nhu vay tire 1a ta 
tién dan trén mét dudng bic thang gitra duong thang 45° va duong cong can bang 
cho dén khi nao dat duoc thanh phan chat long dugc chung cat ra mong muon. S6 
cac bac thang 1a sé dia ly thuyét can thiét dé tach duge hén hgp chat long trén. Ta 
thay rang s6 nay cang nho néu dung cong can bang co dé cong cang I6n, nghia 1a 
néu o cang lon. 


Xy X2 x3 X4 X5 X¢ 


x=1 


: Phan bién ludn trén day chi ding déi véi truong hop khong lay chat long 
dugc cat trong qua trinh chung cat phan doan ma toan bé chat long ngung tu lai 
chay tro lai vao cot cat, ta goi la dong nguoc toan phan. 


_ Trong thuc té, trong khi trich mot phan chat long ngung tu lam chat long 
duoc cat, ta thuong xuyén gay nhiéu loan doi véi can bang do. Chi phan con lai cua 
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chat long ngung tu moi chay lai cot cat, déi luu voi dong hoi va duge goi la dong 
ngugoc. Nhu vay, trong mot b6 dung cu chung cat phan doan, ta co can bang vat 
chat nhu sau : 


G=R+D 
Trong do :G 1a toan bé chat long duge béc hoi, 
R la dong ngugc, : 
D la chat long da duge cat ra. 
Dé cé thé tir phuong trinh trén x4c dinh duge khéi luong tuyét déi cia cdc 
cau tu (6 day ta muon biét hop chat sdi thap hon), ta con phai nhan phuong trinh do 
voi nhimg hé so nong d6 thich tng : 


Gy = R.x + D.xp 


Trong do : y la nong d6 cua hoi 6 mot vi tri bat ky trong cét cat, 
x la nong d6 cua pha long 6 mét vi tri bat ky trong cot cat, 
Xp la nong d6 cua chat long da cat. 


Tw do, ta suy ra phuong trinh sau : 


R.x , DX 
R+D R+D 
A ° K x x K 2 A K re x : R Nn 2 JA N 
Nhan tir s6 va mau so cua phan so voi — va goi v= — 1a ty lé dong 
D D 
nguoc, taco: 
Vv 5 


l+v l4+v 
‘ , g Vv 
Day 1a phuong trinh cua mot duong thang co hé so goc la Cae va 
+V 


), duge goi la duong thang céng tic. 


Xx 
khoang cach trén truc tung la (—2 
l+v 


Khi xdc dinh sé dia ly thuyét theo phuong phap dé thi, duéng thang nay 
thay thé cho duong 45°, va duong bac thang xac dinh cac bac tach phai duge vé 
gitta duong thang céng tac va duong cong can bang. 

Nong d6 xp duge cho truéc (mire dé tinh khiét cia chat long da cat mong 
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mu6n), duong thang céng tac xuat phat tir mét diém trén dudng 45° cé tri sé trén 
truc hoanh bang xp va cé hé sé goc phy thudc vao ty 1¢ dong nguge. Ba ty 1¢ dong 
ngugc khac nhau duoc vé trong dé thi sau. 


Xp Xp 


Duong thang voi khoang cach trén truce tung bang A; di qua diém ctia 
duong cong can bang c6 tri s6 trén truc hoanh bang Xp (la nong do xuat phat ctia 
hon hop ban dau). Trong truong hop nay ta phai cd sO v6 tan cdc bac thang (dé co 
thé tiép can duoc diém xp), nhu vay tire 1a, voi ty 16 dong nguge nay, ta can sé dia 
v6 tan dé tach hén hop. Vi thé, ty 1é dong ngugc do cing duoc goi 1a ty 1é dong 
ngugc ti thiéu. 


Duong thang cng tac voi khoang cach trén truc tung bang A3 hoan toan 
khong cho phép lam giau nong do dén xp niva. Trai lai, duong thang cong tac voi 
doan cach trén truc tung bang A mp6 ta mot trudng hop thuc té cd thé thuc hién 
dugc qua trinh tach. 


Ta thay rang qua trinh tach cé thé dugec thyc hién véi mt s6 dia (s6 bac 
tach) cang it hon néu ty 1é dong ngugc cang I6n hon, tite 14 néu khoang cach trén 
truc tung cang duge lam cho nho di. Trong truong hop ty 1¢ dong nguge la v6 tan, 
duong thang céng tac bién thanh dung 45°, va nhu vay ta co so dia toi thiéu dé dat 
duge yéu cau tach da cho. Gitta hai gidi han la sO dia t6i thiéu va ty 1é dong nguge 
toi thiéu, ta cd thé nang ty 16 dong ngugc dé bi trir cho mét dia cong thiéu hodc 
nguoc lai. 
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2. DUNG CU VA HOA CHAT 


Dung cu Hoa chat 
Binh Wurtz 100 mL Ethanol 
Binh Vigreux 100 mL Toluene 
Erlen 100 mL Acetone 
Erlen 50 mL Da bot 
Nhiét ké 200 °C 
Bép dién cho binh cau 100 mL 
Sinh han rudt thang 
Ong dong 50 mL 
Nut cao su 


3. CACH TIEN HANH: 
Thi nghiém 1.1: Tinh ché chat long bang chung cat don 
Hoa chat ding cho qua trinh chung cat don: Ethanol. 


Cho 25 mL chat long can chung cat vao binh Wurtz va lap hé thong chung 
cat don, ri tién hanh dun trong bép dun binh cau (Chi y : Nhé cho vién da bot vao 
binh Wurtz dé chat long duoc séi déu). Lieu y: chinh nim xoay ciia bép 6 mite 
thép nhat (mirc nhiét tang dan theo chiéu kim dong hé ciia nim xoay), giir 
nguyén mitc_nhiét dé nay trong sudt qué trinh chung cat. 


Theo doi nhiét ké sé thay nhiét d6 tang dan va sé 6n dinh tai nhiét d6 séi 
cia chat long, tién hanh ghi nhan nhiét do 6n dinh va bat dau himg chat long chay 
ra & dau 6ng sinh han (t6c d6 1-2 giot/gidy Ia tot nhdt, khong nén qua nhanh). Tiép 
tuc dun cho dén khi trong binh Wurtz con lai 1 it chat long thi ngung dun (Chu y: 
Khong dugc dun can binh, vi sé lam bé binh Wurtz). 


Dong thé tich va can khéi luong chat long vira duoc chung cat. Tinh ti 
trong cua chat long va tinh hiéu suat cua qua trinh chung cat don. 


Thi nghiém 1.2: Tach cac chat long bang chung cat phan doan 
Hoa chat cho qua trinh chung cat phan doan: h6n hop acetone va toluene. 
Cho 50 mL hén hep chat long acetone — toluene vao binh Vigreux va lap 


hé thong chung cat phan doan, r6i tién hanh dun trén bép dun binh cau (Chi e 
Nhéo cho vai vién da bot vao binh Vigreux dé chat long duoc séi déu). Liew ¥ v 


nhiét do cua bép ging nhw Thi nghiém 1.1. 
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Theo doi ky nhiét ké va himg chat long ra theo 3 phan doan nhw sau : 
- Phan doan | : Hung 6 khoang nhiét d6 sdi 56 — 70 °C. 

- Phan doan 2 : Hing 6 khoang nhiét d6 s6i 70 — 100 °C. 

- Phan doan 3 : Hing 6 khoang nhiét dd sdi 100 — 110 °C. 


Lwu ¥: nhiét d6 quan sat trén thw té thuong théip hon gia tr} trong bai 
vi nhiéu nguyén nhan khach quan (nhiét ké, luong thé tich chung cat, méi 
trwong...). Vic gia nhiét cham va dung vai/gidy quan che phan thiiy tinh khu 
vuc bau nhiét ké co thé gitip han ché phan nao sw sai léch nay. 


a Sr 


Ding vai/giay khé t 
quan che chan 
~E 


oe ae; 


Qua trinh chung cat sé két thac khi trong binh Vigreux con lai 1 it chat 
long (khéng dé can binh, sé gay ra nut bé binh thu tinh) 


Cac san pham himg 6 phan doan 1 va 3 dugc tiép tuc tién hanh chung cat 
phan doan lai lan thi hai. 


Lap lai hé thong chung cat phan doan. Cho chat long 6 phan doan 1 vao 
binh Vigreux dé tiép tuc chung cat lai va hing & phan doan s6i 56-62 °C. San 
pham thu lay @ phan doan séi nay duge xem 1a acetone. Dong thé tich va can khdi 
luong acetone. Tinh ti trong cia san pham acetone. 


Cho chat long @ phan doan 3 vao binh Vigreux dé chung cat va himg 6 
phan doan sdi 105-110 °C. San pham thu lay o phan doan nay dugc xem la 
toluene. Dong thé tich va can khoi lugng toluene. Tinh ti trong cla san pham 
toluene. 


Trong trwong hop phan doan 3 thu dwoc voi thé tich qua it, lic nay cé 
thé gop chung voi phan doan 2 dé tién hanh chwng cat dé thu san pham toluene. 
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Hé thong chung cat don (trai) — chung cat phan doan (phai) 
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Bai 4: 
TACH HON HOP BENZOIC ACID VA ACETANILIDE 


1. NGUYEN TAC: 


Nguyén tac cua su chiét long — long 1a dung mi khéng phan cue sé hoa 
tan tot cac hop chat khong phan cyc, dung méi phan cuc trung binh sé hda tan tét 
cac hop chat cé tinh phan cyc trung binh va dung méi phan cye manh sé hda tan tét 
cac hop chat cé tinh phan cuc manh. 


Chiét tach axit-bazo dugc xem 1a mét loai chiét tach long — long. Dac 
trung cia no la cac mic d6 hoa tan khac nhau trong nude va dung mdi hitu co. 
Dung mdi hiu co cé thé 1a chat long khéng hoa tan trong nude co thé ké dén nhu 
ether, ethyl ecetate hoac dichloromethane. 


Chiét tach axit-bazo chu yéu ding dé tach cac hop chat hitu co ra khdi 
nhau dua trén cdc tinh chat axit-bazo cua ching. Phuong phap nay dya vao gia thiét 
rang hau hét cac hop chat hiru co cé thé héa tan trong cac dung mdi hitu co tét hon 
trong nuéc. Tuy nhién, néu hop chat hitu co dé tao ra ion, no sé tro nén dé hoa tan 
trong nuéc hon trong dung méi hitu co. Cac hop chat nay cé thé dé dang chuyén 
thanh ion bang cach thém vao mét proton (mét H+ ion), lam cho hop chat nay tro 
thanh m6t ion duong, hoac bang cach loai bo mét proton, lam cho hop chat nay tro 
thanh ion 4m. 


Gia sir ban c6 mot hén hop gom hai hop chat. Mot chat trung tinh khong 
phan tng véi cac axit hoc bazo. M6t chat kiém phan img véi cac axit bang cach 
lay di m6t proton. Trong trudéng hop nay, mot proton cd thé duge thém vao bang 
cach phan img voéi mét axit v6 co manh. Gia str mét dung dich nudc cua mét axit 
v6 co, nhu HCl, duoc lac manh voi mot dung dich ether cia m6t hén hop gom mot 
bazo hitu co va mot chat trung tinh hiru co. Proton sé di chuyén sang hop chat kiém 
chtr khong phai hop chat trung tinh. Hop chat kiém sé sé bi ion hda, va dé héa tan 
trong nudéc. Két qua 1a dung dich ether sé chi bao g6m hgp chat trung tinh, khong 
bao gom hop chat bazo. Hop chat trung tinh nay cé thé dugc tach ra don gian bang 
cach lam bay hoi ether. 


Tuy nhién, hop chat kiém bi ket lai trong nudc, va no khéng con 1a mot 
hop chat nhu trudéc kia nita. Bay gid no 1a ion. Néu muén thu duge hop chat tinh 
khiét nhu lic dau, chung ta phai loai bo proton. Viéc nay sé dugc thuc hién bang 
cach thém vao m6ét bazo v6 co, nhv natri hydroxide. Bazo v6 co nay sé loai proton, 
dé lai hop chat hitu co lic dau. Hop chat hitu co nay khéng tich dién va khéng hoa 
tan trong nudc nita. No sé quay vé lop ether. 
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2. DUNG CU VA HOA CHAT 


Dung cu Hoa chat 
Becher 250ml Benzoic acid 
Dia thuy tinh Acetanilide 
Ong dong 25ml EtOAc 
Muong inox NaOH 10% 
Binh long 250 ml HCl dd 
Ong nho giot 


3. CACH TIEN HANH 


H6n hop A gitta benzoic acid va acetanilide sé duge PTN chuan bi san. 


Lay khodng 1 g h6én hop A, héa tan vao ~25 mL EtOAc, cho vao binh 
long. 


Cho khoang 10 mL dung dich NaOH 10% vao binh long, lac déu, dé im 
cho tach lép, sau d6 thu phan dung dich NaOH ra m6t becher/erlen khac. Lap lai 
budc nay thém 1| 1an nira. 


upper layer 
—— lower layer 


Tat ca phan dung dich NaOH sau khi long sé duoc gom lai va thém vao tir 
tir dung dich HCI dam dic. Lic nay két tua benzoic acid sé xuat hién tir tir trong 
dung dich, ngung thém acid khi pH dung dich ~ 3. Tién hanh loc thu két tua 
benzoic acid, say khé 60 °C, can khdi luong. 


Phan dung dich EtOAc sé duge lam bay hoi dung mdi, thu san pham 
acetanilide. Can khoi luong san pham. 


_ Luu y: EtOAc bay hoi kha nhanh nén khi con 1 it dung moi thi phai lay 
khoi bep 
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SAC KY COT 
1. SAC KY HAP PHU 


Ta quan niém hap phu 1a su tich tu cua mét chat trén bé mat cua nhtmng 
chat ran. 


Trong thye té phong thi nghiém, ngwoi ta tan dung su khac bit vé ai luc 
cua nhing chat ran khac nhau d6i voi hop chat hitu co dé tach hén hop ctia cac chat 
do. 


Chat ran tién hanh hap phy duoc goi la chat hap phu, chat ran tich ty 1a 
chat bi hap phy. Ta phan biét nhimng chat hap phy khéng phan cyc va nhirng chat 
hap phu phan cue. 


Nhiing chat hap phy khong phan cy nhu than hoat tinh, mot sé nhya hiru 
co. 


Cac chat hap phu phan cuc nhu sat oxit (Fe203), nhom oxit, silica gel, cac 
carbohidrat (tinh b6t, duong, cellulose). Higu luc cua nhitng chat do giam theo 
trinh tu ké trén. 


Cac chat hap phy phan cue co y nghia diac biét. Rat dé hiéu néu ai lye cua 
nhimg chat hap phy phan cuc déi voi mét chat duoc hap phy tang lén khi d6 phan 
cuc cia chat duoc hap phu tang lén. Chinh vi thé nén nude duoc hap phu dac biét 
bén chat va bé mat co hoat tinh cua chat hap phu da cang co nhiéu phan tir nude 
bao nhiéu thi bé mat do cang it cd kha nang hap phy nhiing chat khac c6 d6 phan 
cuc yéu hon bay nhiéu. Dung nhiing chat mau kiém dinh, ta cé thé xdc dinh nim 
hoat d6 qui uée cho oxit nhém 1a chat hap phy hay duge sir dung nhat. Nam hoat 
dé do cé lugng nudc nhu sau : I (dang cé hoat d6 cao nhat) 0% ; Ic6 3% ; Hc tt 
4,5 —6% ; IV c6 9,5% ; V cd 13%. Ngoai ra, ngudi ta con cung cép nhém oxit dudi 
dang trung tinh, acid hay baz. 


Ngoai d6 phan cuc, dé lon cua phan ttr va tinh kha phan cuc con quyét 
dinh kha nang hap phu cua cac hop chat hitu co. 


Dai thé, ai luc cia cac lép hop chat d6i véi chat hap phu phan cue ting 
dan theo trinh ty sau day : Cac dan xuat halogen ctia hidrocarbon < Cac eter < Cac 
amin bac 3, cac hop chat nitro < Cac ester < Cac ceton, aldehid < Cac amin bac 1 < 
Cac amid cua acid < Cac alcol < cac acid carboxilic. 
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Ta ciing c6 thé xét cdc dung mi theo cach tuong ty nhu vay. Tur do suy ra 
rang mot hop chat hiru co duge hap phy tir mét dung mdi khéng phan cyc manh 
hon 1a tir m6t dung mdi phan cy. Ngugc lai, chi co thé day mét hop chat duge hap 
phy ra khoi mot chat hap phu bang mét dung méi néu dung méi d6 cé mét ai lye 
lon hon déi véi chat hap phu do. Ta co thé sap xép cdc dung méi theo kha nang cua 
ching « rira »» mét hop chat ra khéi chat hap phy theo mot day « thir tw tac dung 
ria » theo Trappe : 


Dung mdi ding trong sac ky 


Phan cuc kém Phan cwe trung binh Phan cu cao 
Eter dau hoa Cloroform n-Butanol 
Ciclohexan Dietil eter Etanol 

Carbon disulfur Tetrahidrofuran Metanol 

Carbon tetraclorur Ester cua acid acetic Nuoc 
Dicloroetilen Aceton Acid acetic bang 
Benzen Metil etil ceton Piridin 


D6i véi than hoat tinh 14 mét chat hap phy khong phan cuc, thi diy dung 
mdi trén hau nh bi dao ngugc. 


Ta phai chu y rang qua trinh hap phu luén gan lién v6i su phan cyc cia 
phan tir va vi thé co thé lam tang d6 man cam cua phan tt duoc hap phu déi voi 
anh sang, khong khi, d6 4m va cdc chat oxid hoa. 


1.1. Sac ky cét: 


Ta co thé dung sac ky hap phu dé tach mét hén hop chat ra timg cau tir 
ctia ching bang cach hap phu theo cap sé nhan. 


Sac ky hap phu 1a mot phuong phap tach co higu lye. Trude hét, ta hay 
dung phuong phap do dé tach nhing lugng nho chat, cd nghia 1a trong mét khoang 
khdi lugng ma viéc tach nhiing hén hop phic tap bang phuong phap chung cat thy 
té kh6ng tién hanh duoc nita. Ngoai ra, ta con cd thé ap dung phuong phap nay déi 
voi nhimng hop chat khong thé hoac rat kho bay hoi vi cé diém séi cao hay khong 
bén dui tac dung cua nhiét. 


Ta c6 thé tién hanh sac ky hap phy trong m6t « c6t tach », tc la trong mot 
éng thiy tinh duge dung theo phuong thang dimg chia san mot chat hap phy thich 
hop duoi dang b6t lam twong tinh. Dung dich cua cac chat can duge tach hoac tinh 
ché (tire 1a tuong dong) chay duoi tac dung cua trong le qua chat hap phy va trong 
qua trinh dé, mdi mét chat duoc hap phu 6 mire d6 khac nhau (hoac 1a chay véi téc 
d6 nhanh cham khac nhau) tng vi ai luc cua chat do déi voi dung mdi va voi chat 
hap phu. Trong truong hgp ly tuéng, ta thay méi mét chat tach ra trong mét khoang 
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hap phu hep. Néu do 1a nhiing chat cd mau hodc nhing mién hap phu co thé dé 
dang lam cho thay duoc, thi du nhu bang hign tuong huynh quang trong anh sang 
tir ngoai, ta cO thé than trong day chat hap phy ra khdi cot tach, cat 6 nhimng chéd 
thich img va chiét riéng ting phan. 


Ngay nay phuong phap xu ly co hoc nay it duge su dung. Nguoi ta wu tién 
dung phuong phap lay mét dung méi khac dé rira tung chat mot ra khoi cét tach. 
Trong nhirng « sac pho long » nay, chat nao duge hap phu manh hon sé xuat hién 
trong dung dich rira cham hon 1a nhiing chat duge hap phy yéu hon. 


Trong nhimg thao tac thyc té @ trong phong thi nghiém hién dai, ngudi ta 
himg dung dich rira tir cot thanh nhiéu phan nho. Ta co thé ty dong héa qua trinh 
nay bang cach ding cac bé himg phan doan ma trong do ta cd thé dém cac giot roi 
vao binh htmg bang phuong phap dién (dung té bao quang dién hoac b6 timer dém 
thoi gian) hoac str dung dung tich hay khdi luong ctia phan doan rita dé diéu khién 
may. 


Nguoi ta rat thuong dung oxit nhém hoac silica gel lam chat hap phu. 
Viéc cho chat hap phu that dong déu vao cét 1a hét stre quan trong d6i voi két qua 
cla qua trinh tach. Nhat thiét phai tranh dé cho tung tinh co bot khong khi, bi nen 
khong dong déu hoac tham chi co ca nhitng khe ho bi nut ne. Tét nhat, ta khuay 
chat hap phu - néu can thiét phai say kh6 truéc do — trong dung mdi ma sau do sé 
duge sur dung va vira go nhe vao ong via d6 tir tir huyén phu do vao cot ma trong 
cét di cé mét it dung mdi réi. Sau cing, ta che phia trén chat hap phy bang m6t it 
cac khé hoac mét it béng gon. Ta phai chu y dimg dé cét bi chay khé trong bat ky 
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lac nao, vi néu khong, chat hap phy trong cét sé cd nhiing khe ho. 


Sau do, ta cho h6n hop can duoc tach voi néng dO that dam dac vao cot, 
ma dé tao dung dich, ta dung m6t dung méi co strc rua yéu. Ty 1é gitra chat duge 
hap phy va chat hap phy nén vao khoang 1 :100. Khi nao dung dich da ngam vao 
cét, ta dé thém dung mdi do vao cét. Téc d6 chay khong nén qua lén dé cho can 
bang hap phu cé thé dat duoc mot cach day du (khoang tir 3 dén 4ml/phut déi voi 
cét cd chiéu dai 40cm). 


Néu dung dich rua nho giot qua cham, ta co thé sir dung mét it qua ap 
bang cach tang chiéu cao cua cét chat long trén cét sac ky hay ding m6t thiét bi tao 
su qua ap (nhu bom chan khéng hoac bom khong khi). 


Ta hung dong chay thanh nhtmg phan doan vao khoang tr 0,5 — 10ml va 
cé thé str dung nhimg phuong phap phan tich thich hop dé xac dinh xem nhiing 
phan doan do c6 chira chat duge rira hay khong. Néu 1a nhimng chat ran, ta thuong 
dé phan dodn bay hoi trong chan kh6ng yéu va xac dinh diém chay cia can con lai. 
Néu dung m6i dugc sir dung khéng cé tac dung ria duge chat hay 1a sau khi rira 
duoc mét chat thi nhitng phan doan sau do chi c6 dung mdi tinh khiét thdi thi ta 
phai tang sire rira cua dung mdi. Néu vay, ta cho vao dung méi d6 mét luong ngay 
cang tang — bat dau tir 1 — 2% - mét dung mdi phan cuc hon mot chut, va xac dinh 
xem hé dung méi d6 co tiép tuc rita nhimng chat khac tir cOt ra khéng. Ta tiép tuc 
tién hanh nhu vay cho dén khi thyc té da rira duge toan b6 hop chat da cho vao cét. 


Cac chat hap phu theo tht tu kha nang hap phu : Duong, tinh bot, inulin, 
bét talc, natri carbonat, canxi carbonat, canxi phosphat, magié carbonat, magié 


hidroxid, canxi hidroxid, silica gel, magié silicat (florisil), alumin. 


2. DUNG CU VA HOA CHAT 


Dung cu Hoa chat 
Céi +chay Hexane 
Ong nho giot Ethyl acetate 
Cot sac ki Acetone 
Binh long 125 mL Alumina 
Becher 250 mL Sodium sulfate 
Becher 100 mL Ethanol 
Erlen 250 mL Acetone 
Muong inox Bong gon 
Phéu dudi cut Gidy loc 
Dia thuy tinh Hé dung mdi A 
Ong dong 50 mL 
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3. CACH TIEN HANH 


LUU Y: TAT CA DUNG CU DUNG CHO BAI NAY PHAI THAT KHO, KHONG 
DINH NUOC. 


Thi nghiém : Tach sac 6 cua 1a cay 
Qua trinh trich sac t6 ciia 1a cay : 


Cho 5 g 1a cay da rwa sach, lau that kho, cat nhé vao mot céi réi dung chay 
nghién nat. Chuyén 14 cay da gia nat vao mét erlen 250 mL co chia san 50 mL hon 
hop dung mdi hexane — acetone theo ty 1é 3 : 2 (theo thé tich), lac déu trong 10 
phit, rdi loc lay dich trich (cd chita sac t6 cua 14 cay) cho vao mét becher khac. 


Cho dich trich vao binh long 250 mL, rita bang nude (20 mL x 2 lan), 
chuyén dich trich (pha hitu co) vao binh erlen 50 mL, lam khan bang Naz2SO, khan, 
loc. Néu dich trich cé nhiéu dung méi hitu co thi tién hanh dudi dung méi bang 
cach c6 cach thiy sao cho dich trich c6 thé tich khoang 1-2 mL. Dich trich sac t6 
dam dac nay duoc ding dé nap vao cét sac ky. 


Chuan bi cét sac ky : 


Rap cét sac ky thang dimg vao gid nho kep. Chuan bi mét it bong gon va 
ding diia thiy tinh hodc cong kém dé day bong gon xudng day cét, luu y khong 
nh6i bong gon chat qua. Thém mt it dung mdi hexane vao c6t va mé khoa cét cho 
dung mdi chay xudng dé loai bé bot khi lan trong bong gon (hexane xd ra ngodi 
phai duoc dung trong becher sach _khé, day kin dé tiép tuc ding cho cdc buéc 
sau). Luu y khéng xa hét dung mdi, gitr luong dung mdi sao cho chiéu cao luong 
dung mi trong c6t khoang 2-3 cm. 


Cho khoang 20 mL dung mdi hexane vao mét becher 100 mL df cé san 2- 
3 g alumina khan, khuay déu dé tham wot hét alumin. Ding ng Init dé Init alumin 
va dung mdi cho tir tir vao cot sac ky va mé khéa cho dung méi chay ra tir tir. Liru y 
dung moi luén luén tran ngap trén bé mat alumina. 


Sau khi cho hét alumina, van mo khoa dé dung méi chay ting giot cho 
dén khi lop dung moi nam trén be mat alumina ~1 mm thi khéa cot sac ky lai. 


Nap dich trich sac t6 vao cét sac ky va trién khai sac ky : 
Ding ong nho giot dé dua dich trich sac t6 vao cét sac ky. Sau _khi_nap 


mau xong, m6’ khéa cét cho dich trich chay tir tir cho dén khi toan b6é dich trich 
duoc hap phu hét vao lép alumin thi khéa cot lai ngay lap tic. 
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PTN sé chuan bi san hé dung mdi A [hexane — ethyl acetate (9 : 1)]. 


Thém hé dung méi A da chuan bi vao day ct, mo khéa va hig phan 
dung m6i chay ra khdi cét. Lién tue cho dung méi A vao, sac t6 B-caroten mau 
vang sé di chuyén nhanh ra khoi cot trudc tién va duoc hing vao mot vat chia. SV 
chup hinh minh ching qua trinh giai ly sac to vang dang di chuyén xuong trong 
cot. 


Sau khi sac to mau vang da ra hét khoi cot, tiép tuc mo: khod dé myc dung 
moi dén gan sat mirc alumin, thay dung mi giai ly bang ethyl acetate 100%. Luc 
nay sac to chlorophyll mau xanh luc sé bat dau di chuyén xu6ng du6i cét va duge 


himg vao mot vat chita khac. SV chup hinh minh chirng qua trinh gidi ly sac to 
xanh dang di chuyén xuong trong c6t. 
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SAC KY BAN MONG 
1. SAC KY BAN MONG 


Tuong ty véi sac ky hap phy la sac ky ban mong, ma trong dé ta dung mot 
cét « ho » dudi dang mét lop chat hap phy mong duoc trai trén mot tam kinh. La 
mét phuong phap vi luong, sac ky ban mong doi hoi it chat va t6n it thoi gian. 
Phuong thirc thao tac tuong tu nhu truong hop sac ky giay. 


Ta dung tam kinh phang, c6 cac kich thudc khac nhau, dé dé lop hap phu. 
Dé lam chat hap phy, ta thong ding silica gel hay nhém oxit co tron lan thach cao 
lam chat két dinh (CaSO,) ma ta hoa lan voi nude ri trang 1én tam kinh. Dé cé mét 
do day déng déu (200 - 250m), ta ding mot may trang. Ta lam kh6 lép hap phu 
duoc trang khi udt 6 ngoai khong khi va tang hoat d6 cua no 6 nhiét dd cao (105 — 
150°C). Hoat d6 cang tang néu luong nude cang gidm. Ta nén git nhimg ban duge 
hoat hoa nhw vay trong binh say kh6 cho dén khi ta sir dung chung. 


Ta hoa tan cdc chat trong mét dung mdi khong phan cyc nhat trong pham 
vi co thé va dua 1én ban dudi dang dung dich 1%. Ta nén xac dinh trong mét thi 
nghiém so bé lugng hop chat can tach. Nong dé sé qua cao lam giam hiéu qua tach 
va qua dé lam cho cac vét co dudéi. Luong chat can duge sac ky ma khéng dan dén 
hién tuong tao dudi tang 1én theo hoat d6 va chiéu day cua lop hap phu. 


Dé Iya chon dung mi chay, ta van dung qui tac day « thir tu tac dung 
rira » theo Trappe. Néu cé nhiing hén hop chua biét, trudc hét ta dung benzen hoac 
cloroform, va tly theo két qua dat duge ma ta chuyén sang dung mdi phan cuc hon 
hay khong phan cuc hon. Ciing gidng nhw sac ky gidy, ta co thé tién hanh sac ky 
theo phuong phap chay lén, chay xu6ng va chay vong tron theo hudng ngang. 


Dé danh gid sac phd, ta xac dinh cac gid tri Rr. Ngoai nhitng nhan té khac, 
kha nang lap lai cla cac gia tri Rr déi voi mét dung mdi chay nhat dinh phy thudc 
vao do 6n dinh (khéng déi) cua hoat tinh chat hap phy, vao d6 bao héa hoi dung 
méi cia binh trién khai sac ky, chiéu day cua lép hap phu va nhiét d6 phong. 


Sac ky ban mong duoc str dung dé xdc dinh cac chat, dé kiém nghiém d6 
tinh khiét cla cdc san pham va dé theo déi mét cach dinh tinh cac phan tg. Nhu 
vay dién ing dung cua sac ky ban mong cing tuong ty nhu cua sac ky giay. Nhung 
so vOi sac ky giay, sac ky ban mong co nhig wu diém co ban nhu sau : 


- Hao phi thoi gian it hon. f 
- Hiéu tng tach ro rét hon, trong khi dung dung moi phai chay mot tuyén tuong 
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d6i ngan hon. 

- Co kha nang lam hién mau va xac dinh cac chat bang nhimng tac nhan manh, 
hay ca bang phan (mg than hoa. 

- Sir dung it chat hon, vi gidi han can phan tich dugc thap hon khoang 10 Ian. 


Sac ky ban mong ciing co thé duge str dung rat thich hop 1a thi nghiém 
thim do cho viéc tach bang sac ky cot. Nhung trong do ta phai chu y rang kha nang 
tach trong mét cét “kin” thap hon 1a trong mét cét “ho”. Ta cing dat dugc nhiing 
hién img tach tuong ty sac ky ban mong néu ta tién hanh sac ky cét voi chat hap 
phu khé. Ta dua chat lén cét da duoc dé day mét cach can than chat hap phu kh6 
va tién hanh sac ky voi nhing dung méi ma ta da xac dinh duge trong thi nghiém 
voi sac ky ban mong. Ta dé mét lop dung mdi khoang 1 — 2cm 6 trén chat hap phu 
va cho dung méi chay tiép theo mu dé tién trién cua tuyén dung méi trong chat 
hap phy kho. Ty 1é hop chat : chat hap phu nén vao khoang 1:300. Ta rira cac lép 
dugc tach ra thanh nhimg phan doan. 


_ Dudi nhiing diéu kign thich hgp, sc ky ban mong cting c6 thé duge sit 
dung dé tach nhirng hon hop chat 6 qui m6 diéu ché. 


2. DUNG CU VA HOA CHAT 


Dung cu Hoa chat 
Miéng thiy tinh 10x10 cm Vanillin 
Ong dong 10 mL 2-Naphthol 
Becher 50 mL Petroleum ether 
Ong vi quan Ethyl acetate 
Ong nho giot Silica gel (ban mong) 


Bép dién phang 
Keptgia sat 
Dén UV 

Giay loc 


3. CACH TIEN HANH 
Thi nghiém : 
Trién khai sac ky ban mong: 
Hai mau vanillin va 2-naphthol da duge PTN chuan bi san. 
Dung éng mao quan cé dudng kinh nho dé cham déu 2 dung dich trén 1én 


cling mét ban mong, cach mép dudi ~0.8-1 cm, cach 2 bén ria va cach déu nhau. 
Vet cham co hinh tron va dwong kinh khoadng 1 mm. Danh dau mép trén dé xac 
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dinh mire hé dung ly tham wot (khoang 0.3 em). Khi cham luu y, khong dé ong mao 
quan tiép xtic qua lau voi bang mong, dan dén vét cham lan réng. 


Déi voi méi dung dich, cé thé cham 2-3 lan (sau moi lan cham, thoi nhe 
dé dung moi trén vét cham bay hoi hét roi méi_ cham tiép lan sau), nham tang nong 
do vét cham (soi bdn mong dwoi_dén UV 254 nm dé xem da co thé thay ré vét 


cham hay chua). 


Muc dung mdi 
dang trién khai 


Vach bat dau, noi dé 
cham cac chat (can cao 
hon muc dung mdi) 


Chuan bj binh trién khai: 


Lau that sach va say khé binh trién khai (becher 100 mL). Cat gidy loc va 
dé ép mat trong cua binh. Cho 5 mL hé dung ly hexane-ethyl acetate (3.5:1.5) vao 
binh. Nhanh chong day nap binh lai va lac nhe cho hé dung ly tham wot gidy loc 
(nghia la hoi dung mdi bao hoa hoan toan binh). 


Cho ban mong da cham 2 vét chat vao binh trién khai, nhanh chong day 
nap binh lai. Khi hé dung ly tham uot dén mitc danh dau 6 mép trén thi lay ban 
mong ra khoi binh trién khai. Dé yén cho ban mong kh ty nhién, roi moi dem hién 
vét. 

D6 toan bé dung méi trong binh trién khai vao binh thu héi, dé kh6 binh 
trién khai va giay loc. Tién hanh chuan bi 5 mL hé dung ly hexane—acetone 
(3.5:1.5). Thu hién thao tac giai ly tuong tu voi ban mong thu 2. 


Hién vét trén ban mong va tinh gid tri Ry: 


Sau khi trién khai va dé kh6 ty nhién, ban mong dugc hién hinh dudi bang 
den UV 254 nm. 


Sinh vién quan sat hai ban mong, chup hinh (trong luc dang soi dén UV) 
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va tinh gia tri Ry cua benzoic acid va acetanilide theo cong thuc sau : 
Ry = Le/ Lam 
L, la doan duong di chuyén ctia chat (cm) 
Lam la doan duong di chuyén ctia dung méi (cm) 
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LY TRICH CASEIN CO TRONG SUA 
1. TONG QUAN 


Casein 1a mot loai protein quan trong co trong sita, chiém khoang 80% 
tong luong protein cd trong stra. Co thé thyc hién cé lap protein nay tir stra bang 
phuong phap acid héa dé dua casein vé diém dang dién (isoelectric point), luc do 
protein sé tro nén tan rat kém trong nuéc, tao thanh két tua nén dé dang tach ra khdi 
sita. 


Dung dich stra cd pH khoang gan 7.0 muén dat duge diém dang dién dé 
casein két tua thi phai dung mot acid yeu nhw acid acetic dé chinh pH ctia dung 
dich vé khoang 4.6. Cac chat béo co trong sita co thé két tua cling voi casein sé 
duoc loai bé bang cach nira két tha voi ethanol. 


2. DUNG CU VA HOA CHAT 


Dung cu Hoa chat 
Erlen 250ml Stra 
Dia thuy tinh Acid acetic 
Becher 250ml Chloroform 
Nhiét ké Ethanol 
Phéu dudi cut NaOH 10% 
Ong dong 25ml CuSO, loadng 
Muong inox Giay loc 
Thau nho6m 


3. CACH TIEN HANH 


Thi nghiém: Can chinh xac khoang 20 g sita vao mét erlen 250 ml. Tién 
hanh dun nong va lién tuc dung dia thuy tinh khuay déu dung dich sira trong erlen. 
Dung nhiét ké theo déi nhiét d6 cua sita, diéu chinh nhiét d6 cua bép sao cho nhiét 
d6 cua sita chi khoang 40 °C. Khi dung dich sita da dat duoc nhiét d6 mong muén 
thi tién hanh nho timg giot acid acetic dam dic vao dung dich vira nhé vira khuay 
déu. Khi di nho dugc khoang 10 giot thi lay erlen xu6ng khoi bép dién va tiép tuc 
khuay déu, quan sat thay dung dich xuat hién nhiéu két tua trang. 


Dé im khoang 5 phut cho két tua lang, réi tién hanh loc loai bo phan dung 
dich, thu két tua trong erlen (khéng do két tua lén trén gidy loc, cé gang gan giit 


két tua trong erlen, chi do dung dich vao phéu loc). Dung chinh dich loc dé trang 
rua két tua trong erlen va m6t lan nfra loc loai bé phan dung dich. 
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Thém 20 ml ethanol vao erlen chtra két tua, lac déu lién tuc trong 5 phut, 
sau d6 dé im cho két tua lang xu6ng day. Can than gan gitr két tha va loai bo dung 
dich. 


Thuc hién tuong tu lai buéc trén thém 2 1an nita. 


Lay san pham dé trén mat kiéng thiy tinh va dao déu cho dung méi bay 
bot sau dé dé kh6 tu nhién 6 nhiét d6 phong (str dung giay loc dé ép hut chat long 
nham lam kh6 san pham). Can san pham va tinh ham long casein. 


Lay mét it casein cho vao becher 100 ml, cho khodng 5 ml dung dich 
NaOH 10 %, dé becher lén bép dién dun nhe (casein sé tan mét phan). Cho m6t vai 
giot dung dich CuSO, loang vao trong becher, quan sat sy thay d6i mau ctia dung 
dich va ghi nhan. 
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DIEU CHE XA PHONG TU MO TRUU 


1. TONG QUAN 


Triglyceride 1A cdc ester c6 kh6i lugng phan tir cao co thé duoc xa phong 
hoa (thuy phan) trong dung dich kiém dé tao ra xa phong va glycerol. Xa phong 1a 
mu6i duoc tao thanh tir mét hén hop cua cac anion carboxylate va mét cation. 


| 
R-C-O-CH, R-C-O K° CH,OH 


o |. f 


~C-O-CH +3KoH> R’—C-O'K’ CHOH 


Hl 
R+C-O- CH, R*C-0'K° CH,OH 


Xa phong tt cac chat béo bao hoa (nhu sap, m<@ heo, hoac shortening) cé 
dang ran. Thuy phan mot dau khong bao hoa, nhu dau 6 liu, tao ra xa phong dang 
mém/long. 


XA phong kali dé tan trong nuéc va dé tao bot hon xa phong natri. Do dé, 
xa phong kali duoc st dung dé lam xa phong long va kem cao rau/léng. 


Tay rira tong hop khac biét so voi xa phong & ché ching 1a cdc mudi cua 
acid alkylbenzenesulfonic, thay vi acid carboxylic. 


fe) CH, 
CH,(CH,) CH; 030" Na CHYCH) COLON 
C 


MG triru (Shortening) 1a mét loai chat béo dang ran, c6 mau trang duc, bé 
mat bong min, dugc san xuat tr dau thuc vat nhu dau tuong, dau hat bong. 


O Viét Nam thi ding khoang 30- 50% dau long, 40- 60% dau dita va mo 
lon 20%, hoac theo céng thire 50% dau dtra va 50% dau lac (dau phong), ving dé 
pha ché Shortening. 
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2. DUNG CU VA HOA CHAT 


Dung cu Hoa chat 
Erlen 250ml M6 trtru 
Dia thuy tinh KOH 
Becher 250ml NaOH 
Nhiét ké EtOH 
Phéu dudi cut 
Ong dong 25ml 
Muong inox 
Thau nh6m 


3. CACH TIEN HANH (duc kién) 


Thi nghiém 1: 


Can khoang 5 gram m6 triru, 4 gram NaOH, va 60 mL EtOH cho vao 
becher 250 mL. 


Tién hanh dun cach thiy dé tién hanh phan img xa phong héa, trong vong 
30 phtit (tinh tir lic dung méi bat dau s6i). Trong luc dun thinh thoang lac nhe va 
déu becher nham hda tan cdc chat ran dong trén thanh becher. 

Sau 30 phit, tiép tuc dun dé dudi dung mi ethanol ra khoi hén hop. Khi 
luong thé tich con khoang 20 mL thi ngung dun. Dua becher chira hon hop xu6ng 


khoi bép. 


D6 dung dich con dang néng vao 20 mL dung dich mudi NaCl bao hda. 
Vira dé vira khudy déu dung dich mu6i. Két tia sé xuat hién. 


Tién hanh loc 4p suat kém loai chat long. San pham trén phéu duoc rita lai 
nhiéu lan bang nuéc lanh dén khi pH nuwoc rira < 10 1a dat. Lay san pham ra to giay 
loc moi, dé khé ty nhién. Can khéi luong san pham. 

Thi nghiém 2: 


Thuc hién tuong tu thi nghiém 1, thay base str dung bang KOH. 


Danh gia d6 cimg/mém va kha nang tao bot cla 2 san pham. 
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